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La prgsente invention a pour objet des composes non-ioniques poly-, 
hydrbxylds obtenus par polycondensation du glycidol sur les diglycolamides a 
chatne grasse, en catalyse alcaline, leur proceed de preparation et leur uti- 
lisation c£mme -agents de surfacemen particuller dans des compositions qosme* 
tiques r par*exemple dans, des compositions, cosmetiques moussantes. 

Les composes non-ioniques polyhydroxyles ob'tenus par condensation 
du glycidol sur" des alphadiols a chatne grasse, en catalyse alcaline et- leur- 
utilisation dans des . compositions cosmetiques . eont connus par le brevet 
francaia N° 2.091.516 de 16 demanderesse, 

On a decouvert que les dlglycolamides polyhydroxyles produlsent une . 
mousse plus onctueuse que les composer polyhydroxyles prepares a partlr d'at- 
cools ou de dlols, et utilises dans des compositions cosmetiques pour cheveux 
lis rendent les cheveux plus doux. 

Le proeddd de condensation du glycidol sur certains composes organi- 
ques.entre autre* Bur certaines amides carboxyliques, en presence d'un cataly- 
seur alcalin, est connu par le brevet US K° 2.089.569 de Ludwig C&THHER et 
Claus HEUCfc.. 

Dependant, le procedd indique dans ce brevet ne permet d'obtenir 
des produits suffisamment solubles a partlr de ces amides qu'en utllisant un 
grand exces de glycidol. 

Alnsi, dans l'exemple 4 de ce brevet dans lequel le compost organic 
que de depart est un hydroxy-ethylamide d'acides gras du coprahy on utilise 
pour solubiliser 25 parties de cet. amide, 75 parties de glycidol, ce qui 
correspond a 10 moles de glycidol par mole d 'amide. 

II .est surprenant de constater que, par addition rapide du glycidol 
a des dlglycolamides a chalne grasse, a la temperature d'environ 100-150°C, et 

avantageusement de 130 C C, en presence de catalyseurs alcalins, et en particuUer 
d'bydroxydes ou d'alcoolates alcalins, et de preference d'bydroxyde on mernyla- 
te de sodium ou d'bydroxyde de potassium, le milieu rdactionnel reBte parfai- 
tement homogene et que 1 'hydros olubilite est atteinte pour 1 a 5 moles de gly- 
cidol par mole d f amide, selon la longueur de la chatne grasse. 

La solubilisation insuffisante des amides carboxyliques selon le 
precede du brevet US Z.089,569 s'expllque par le fait qu»une grande partie du 
glycidol, en se condensant sur lul-rafime pour former des polyglycerols r est 
ainsLinutilisee pour la reaction de condensation proprement dite. Cette conden- 
sation du glycidol sur lui-meme est facilitee par la temperature dlevde prdco- 
nisee par le brevet amfiricain et le chauf fage prolonge favorise la degradation 
des produits obtenus. 

L' invention a pour objet des~eompos6s de for mule 

R - CONH -Cfi 2 -CH 2 -0-CH 2 - Cfi^ - 0 -/"C^-CHOH-CR^-O^ H (I) 
dans laquelle R designe un radical ou un melange de radicaux aliphatiques , 
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lineairee ou ramifies , satures ou insatur£s, pouvant comporter eventueliement 
un ou plusieurs groupements- hydroxy les, ayant de 8 ft 30 a tome a de carbone, 
d'origine synthdtique ou nature lie ; 

n represente un nombre entler ou decimal de la 5 et designe le degre* de con- 

5 densation moyen. 

Comae exemples de radicaux representee par R on peut citer les radi- 
caux octyle, nonyle, d£cyle, undecyle, doddcyle, trldecyle, tetrad£cyle, pent a - 
dScyle, hexadecyle; heptadecyle, octadecyle, eicosyle et leurs melanges, le 
radical oieique ou octadecenyle, le melange d>a radicaux' aliphatiques derives 

10 des acides gras du coprah, des acidea gras de coprah et£t6, des acides gras de 
palmiste, dee acides gras de ricin, des acides gras de la cire d'abellles, des 
acides graa de la lanoline, eventueliement hydrogens , particuliferement intd- 
ressanta dans les compositions cosm&tlques. 

On salt que la lanoline cont lent des acides aliphatiques ayant de 9 

15 ft 30 atomes de carbone qui se trouvent sous forme d* acides -n-alcanotques , iao- 
alcanolques (de formule (CH 3 ) 2 -CH-<CH 2 ) n -COaH) , n pouvant prendre les va leurs 
6,8,10,12 et 14), anteisoalcanotques (de formule Ca 3 -CB-(CR^) n -C00H) , 

■ . . C 2*5 

n pouvant prendre les valeurs 4,6,8,10,12,14,16,18,20,22,24 et 26), 2-hydroxy 

20 n-alcanolques, 2-hydroxy-isoalcanotques. 

L 1 article de J;D. Van DAM et al intitule "Hew lanolin acid esters" 
in American perfumer and Cosmetics vol. 84, Aofit 1969 IndjLque la composition 
detalliee. des acides de la lanoline. 

• La pr£sente invention a egalement pour oh jet un proc£dd de prepara- 
25 tlon des composes de formule (I), en deux stades. Dans un premier stade on 
prepare un diglycolamide de formule R-C0-OT-CH 2 --CH2" 0 "^ H 2*^ S 2 0H 
dans laquelle R a la mfime signification que dans la formule (l> en condensant 
a une temperature de 180-2lO°C et en particulier' de 190-195°C Im diglycolamine 
(1) avec un acide gras de formule R-COOH (ill) 
30 dans laquelle R a la. signification ci -des sua indiquee, avec elimination de 
I'eau par distillation, ou (2) avec un alkylester infexieur et de preference 
avec un ester methylique ou dthylique de l'aeide de formule (IH) avec elimi- 
nation de I'alcool methylique ou ethylique forme. 

Pour obtenir un diglycolandde de bonne quallte on utilise un exces 
35 de diglycolamine qui est ensuite eilmine apres condensation par distillation 
sous vide. 

On utilise avantageusement 2 moles de diglycolamine par mole d* acide 
gras ou par mole d' ester. 

II est essentiel que I'indice d' acide du diglycolamide. alnsi prepare 
40 soit le plus has possible et de preference inferieur a 2, afin d'eviter la 
formation de savon alcalin lors de la condensation avec le glycldol. 
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Dans un second stade on condense n molecules, de .glycldol sur le 
diglycolamlde obtenu dans le premier stade. On realise cette condensation a 
- tme temperature comprise entre environ 100 et 140 °C, de preference entre 
environ 120 at 130 °C» en presence d'un catalyseur a leal in. On utilise cooane 
5 - ' catalyseur. a leal in de preference un hydroxyde ou un alcoolate alcalin, par 

exemple de sodium ou de potassium ,dans lea proportions de 0,05 a 0,15 mole et 
de preference de 0,08 mole. par mole de diglycolamlde. * Avant d'introduire le 
glycldol on veille & eliminer l l alcool ou l'eau provenant du catalyseur, par 
exemple, lor squ' on utilise un alcoolate ou un hydroxyde alcalin, sous forme de 
10 solution • alcoolique ou aqueuse concentree. 

Le glycldol est a J out e progress lvement en atmosphere lnerte. par 
exemple d 1 azote dans le diglycolamlde fondu, en reglant la temperature afin 
de compenser la forte exotheruicite de la reaction et 6viter une elevation de 
temperature. La reaction est pratiquement instantange* On. maiiitient a environ 
15 120-133% pendant une dend-heure apres la fin- da l 1 introduction du glycldol. On 

condense gdnera lement de 1 a 5 moles de glycldol par mole de diglycolamlde. 11 
est possible de condenser plus de 5 moles mais cela ne aemble pas. utile car 
* 1 'hydrosolubilite des diglycolamldes est obtenue en general pour une valeur de 
n de 1 a 5 ; n peut representer un nombre entier ou decimal et 11 deslgne le 
20 ' degre de polymerisation moyen. 11 se forme un melange de composes repondant. 
tous k la for mule generale (X) mais pour lesquels le nombre de molecules de 
glycldol fikees peut etre superleur ou inferieur au degre de polymerisation 
moyen n. 

Le s composes alnsl. prepares sont des agents de surface et selon le 
25 caa des mouillants, moussants, detergents, epaississants , peptlsants ou eraul- 
sionnants. 

Les chatnes en Cg****^ sont des Jooulllauts, en C^-C^ et lea chalnea 
naturelles derlvee's des a c ides de coprah et de palmiste .sont des" moussarits .et 
detergents , les chatnes en C ^^" C 20 ou plua com pl exfi8 comme celles derivant 

30 des acides de la lanoline ont plutdT dea proprietes .emulslonnantes. . 

Les amides polybydrozylds de formule (I) pre>entent par rapport aux 
amides oxyethyienes l 1 a vantage d'etre plus hydrophlles et leur solubilite 
depend molns de la temperature. En effet, la solubilite des agents de surface 
oxyethyienes dimlnue k mesure que la temperature augmente. 

35 L' invention a ega lement pour objet une composition cosmetlque sous, 

forme de solution aqueuse, hydroalcoolique ou alcoolique et plus speclalement 
de shampooing, de. composition pour bains de mousse, de suspension, de disper- 
sion ou d f emulslon , caracterisee par-le fait qu'elle renferme un ou plusieura 
composes de formule (I) dans une proportion de 0,1 a 50% et genera lement de 

40 6,1 a 301. 



4 



2328763 



La composition peut egalement se presenter sous forme d'une solution 
gpaissie ou.de, gel. 

Cea* compositions peuvent renfermer en dehors des composes de formule 
CI) des adjuvants cosmetiques, par exemple d'autres tenslo-actifs, non-lonlques t 
5. cationiques, anioniques, amphoteres ou zvitterioniques, des synergistes de 

mousse, des stabillsateurs de mousse, des sequestrants, des surgraissants, des 
epaississantB, dee adoucissants, des antiseptiques, des conserve teurs, des 
germicides, des 'colorants, dee parfums, etc. * 

Les -compositions cosmetiques- selqn 1' invent ion ont un pH de 2,5 a 11 
• 10 et de preference de 3 a 8. 

Les compositions peuvent egalement renfermer des propulseurs et 
fitre condltiomiees sous forme d' aerosols. 

L* invention est i Hue tree par les exemple s non limit at if s cl-apres.. 
Preparation des composes de formule (I) dans laquelle R designe la radical unde- 
15 cvle (derive da l l acide laurique) et n desjgae regpectivement 2 et 1,5. 
Premier stade 

Preparation du diglycolamide laurique. 

Bans un appareil de 500 ml, permettant de chauffer & 200° G et dis- 
tiller a pression atmospherlque et sous vide, on Introduit 200 parties 
20 (1 mole),, d'acide laurique et 210 parties de . diglycolamine (2: moles). On 

chauffe sous atmosphere d 1 azote Jusqu'a 190-195 °C, tout en dlstlllant l v eau - 
formee au cours de la reaction. 

On maintient a cette temperature pendant 4 heures. 
L' indice d'acide est alors 4^ 1. 
25 On fait alors pr ogres Bivement le vide de facon a distiller I'exces 

de diglycolamine a 190 °C et sous 3 a 5 mmHg. 

Le diglycolamide ainsi obtenu a lea caracteristtques suivantes : 
Indice d'acide % * 0,4 - 1 . 

i 

-Indice d 'amine * 1 - 3 . 

30 - Indice d'hydroxyle 190 - 195 

Deuxieme stade 

Condensation avec le glycidol* 

Dans un appareil de 1000 ml permettant de distiller sous vide et 
35 muni d'une ampoule d' introduction, d'un thermometre, d'une tubulure d 1 intro- 
duction d' azote, on introduit 287 parties (1 mole) de diglycolamide laurique 
prepare dans le premier stade ; on y ajoute 7,5 parties d'une solution aqueuse 
d'hydroxyde de sodium a 49%. On fait le vide dans I 1 appareil et on eleve la 
temperature a 130°C sous 10-15 mmHg, de facon a ellminer parfaltement l'eau. 
40 On casse le vide par un courant d 1 azote et on introduit progress ivement par 
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1" ampoule 148 parties (2 moles) de glycidol, tout en refroldissant de facon 
a maintenir la temperature & 130°C V 

La reaction est exothermique et quasi instantanee. 

On maintient a 130°C pendant 1/2 heure apres la fin de 1* introduction. 
Le. produit obtenu a les caracteristiques sulvantes : 
indice d 'hydroxy le : 380-385 (theorique : 385) 
Indice d'acide : O 

Point Kraft a la concentration de 0,5% dans l l eau : 21-22°C 
Point, de trouble a la concentration de 0,5% dans l'eau ^ 100° C 
Point de trouble a la concentration 'de 0,5% dans une solution 

aqueuse de NaCl a 10% : 46°C. 

On repete le deuxieme stade sauf qu-'au lieu de 2 moles de glycidol 

on condense 1,5 mole de glycidol par mole de diglycolamide.- 

Le produit obtenu a un point de Kraft de 24,5°C (en solution a 0,5% 

dans l'eau), 

Selon le mode opera toire deer it cl-deasus on prepare d'autres digly- 
colamide s sur leequels on condense de 1 a 5 moles de glycidol. Les composes 
prepares et leurs caractSristiques f igurent sur le tableau cl-apres qui comporte 
9 colonnes. La colonne 1 indique le diglycolamide prepare* ; Zee colonnes 2, 3, ' 
4, indiqueht respectivement l'indice d'acide,. l'indice d f amine et l'indice 
d'hydroxyle du diglycolamide. Les colonnes 5 a 8 indlquent les caracteristiques 
des composes de formula (I ) prepares : la colonne 5 indique le degr£ de poly- 
condensation moyen n, la colonne 6 indique le point de Kraft en °C a la con- 
centration de 0,5% dans l'eau, la colonne 7 indique le. point de trouble a la 
concentration de 0,5%* dans l'eau ; la colonne 8 indique le point de trouble a 
la concentration de 0,5% dans une solution aqueuse' de NaCl a 26% ou a 10%. 

Lea composes de formule (I) prepares a partir d'aeldes gras satur6s 
ont un point, de- Kraft relativement eleveV . 

11 est possible de realiser des melanges formant un eutectlque dont 
le point de Kraft est inferieur ft 0°C. 

Comme exemples de tels melanges on peut citer les suivanta : 

Melange de composes de formule (l) ou n a une valeur statistlque 
moyenne de 3, contenant pour 100 parties en poids : 33,50 parties ou R derive 
de 1'acide leurique, 16,50 parties ou R derive de 1'acide myristique, 25 par- 
ties ou R derive de l'ecide olfiique et 25 parties ou R derive des acides gras 
du coprah. 

Melange de composes de formule (l) ou ji a une valeur statistique 
moyenne de 3, contenant pour 100 parties en poids : 36,6 parties ou R derive 
de 1'acide laurique, 15,8 parties ou R derive de 1'acide myristique et 47,6 
parties ou R derive des acides gras du coprah. 
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EXEHPIES D % APPLICATION 

EXEMFIg Al 

Shampooing .- - 

Compose de formule (I) dans la quelle R designe 
5 un melange de radicaux aliphetiques derives • 

des acldes de coprah etfitfi .. ## ...... . 15 g 

n d£slgne 2,5 

Chlorure de distearyl dlmetbylansttonlum, commercialise sous la 

marque "Cemulcat K 2 SH" (Armour I.C.I,) • 0,4 g 

10 Chlorure de coprah dimethyl ethoxy ammonium. ....v...... ..*.... . 1 g 

Diethanolamides de coprah v........... 2 g 

Distearate de. glycol ........... ... 2 g 

Parfum . ...» ■ . 0,1 g 

Colorant , . * ......... 0*1 g 

15 Acide lactique q.s.p. ' pH 3 . 

Eau q.s.p....... • -J 100 g 

Appliquee sur t&te, ce shampooing d'aspect nacr£ procure une mousse 
abondante et favor ise le demSlage des cheveux mouilles. Apres sSchage, lea 
cheveux sont doux , briliants et agreables au toucher. On peut realiaer d'au- 

20 tres formule a de shampooing de ce style en faisant varier la concentration 
du compose de formule I entre 3 et 201 et le ptt de 3 a 8. 
EXEMPIE A2 
Shampooing 

Compose de formule (T) dans laquelle R designs; le radical undecyle derive 
de 1* acide laurique • 
25 n designe 2 5g 

Polymere cationique derlvd de la cellulose, commercialise 

sous la marque "POlymere JR 400" par Union Carbide 1,7 g 

" c l8B37 < tC V W 0.,, 

30. S ((^-CfiyO^ H 

X + y * 5 1 
commercialism sous la marque "Ethomeeu 18/15" par Rhdne-Progil 



35 Gelatine 

commercialisee sous la marque "ASF/t" par Rousselot- Kuhlmann .. lg 
Acide lactique q.s.p. pH"7 



On obtient une solution limplde qui donne .une mousse douce qui 
s'ellmine facilement au rincage, Les cheveux se demelent tres facilement et, 
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apres sechage, possedent du gonflant et de la nervosity , tout en rest ant douac 

et dociles au coiffage. 

EXEMPLEA3 

5 Composition 11 guide .pour bain de mousse . . 

-Melange de composes de for mule (I) ou n a une-valeur 
statistique moyenne de 3 et contenant pour 100 'parties en poids : 33,5% de 
composes ou R derive de I'acide laurique, 16,5% de compos 6s ou R derive de 
I'acide myristique, 25% de compose* ou R derive de I'acide oleique, 25% de 

10 composes ou R derive des acides gras du coprah 10 g 

- Alcoylether sulfate de sodium bxyethylene avec 2 moles 

d'oxyde jd« Ethylene ; 10 g 

- Diethanolamides de coprah 4 g 

- Compose de formule (I.) dans laquelle R designe un melange de 

15 radicaux derives des acides de la lanoline et n designe 2 . . 3 g 

- Colorants 0,1 g 

- Parfum - 0,1 g 

- Acide lactique q.s.p* pH 6,5 

- Eau q.8..p........ ......... 100 g 

20 On peut realiser d'autres compositions de bain de mousse en faisant 

. varier de 5 h 20% la concentration ctes composes de formule (I") dans laquelle 
n a une valeur statistique moyenne de 3 et le pH de 5 a 9. 
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EXEMPIE A 4 
Creme de toilette 
. - Alcool c€tylique pxy6thyl&i£ ogee 6 moles d'oxyde d'e'thyl&ne 
5 Vendu sous la marque "BRIJ 56" par Atlas-. Powder 5 g 

- Alcool cgtylique pur 5 g . 

- Halle de vaseline, vendue sous la marque "MABCOL 82" par ESSO 20 g 

- Polymere carboxyrinylique. de haut poids moleculaire, vendu 

10 sous la marque "Carbopol 941" par Goodrich Chemical 0,4 g 

- Glycerine 5 g 

- Compos £ de formule (l) dans laqueile R designs un melange de' 
radicaux derives djes acides de la lanoline et n d&slgne 2 1 g 

- Consezvateur . 0,3 g 
15 - Parfum 0,3 g 

- Eau ddningralisge sterile q.s.p. 100 g 
Mode de preparation: 

(1). On chauffe a 80° C et on melange la phase graase comprenant 1* alcool 
c£tylique oxy ethylene, 1 1 alcool cfitylique pur et I'huile de vaseline. 
20 (2) On chauffe a 80° C et on melange avec .la majeure partie d'eau le polymere 
' carboxyvinylique et la glycerine form ant la phase aqueuse. 

(3) On dmulsionns la phase grasse et la phase aqueuse. 

(4) On introduit le compose* de formule (I) .delaye* dans une petite quantity 
d'eau pour €viter la mousse. 
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RE VESICATIONS 

1. Composes de formule :. . 

ft-CONH - CH 2 - C& 2 -0 - CH 2 -CH 2 - 0 - Z"CH 2 - CHOH - (3^ - 0? n H. . (i) 
dans laquelle R dgsigne un radical ou un melange de radicaux alipbatlques linS- 
5 aires ou ramifies, saturds ou insaturea, pouvant comporter eventuellement un ou 
plusieurs groupements hydroxy les., ayaat de 8 h 30 atonies de carbone jd'origlne • 
naturelle ou syntbfitique; n repr£sente un nombre entier ou decimal de 1 a 5 et 
d£signe le degre* de condensation moye'n. 

2. Composes selon la revendlcation 1, caract€ris£a par le fait que R d6sl- 
10 gne un melange de radicaux derives des acides gras cholsla dans le groupe forme 1 

par (1) les acides gras de coprah* (2) lee acides gfas gate's de eoprah, (3) lea 
acides gras de la lanoline, (4) les acides gras (1), (2)- ou (3) hydrogenea. 

3. Melange de composes de for mule (l> selon la revendlcation 1 ayant un 
. point, de Kraft infer ieur a' 0°C/ 

15 4. Melange de composes de for mule (I) selon la revendlcation 3, caracteiri— 

s6 par le fait qu'il contlent pour 100 parties en poids : 33,50 parties ou R 
derive de l'acide -laurique, 16,50 parties ou R derive de l'acide myristique, 25 
parties ou R derive de l'acide ol£lque et 25 parties ou R derive des acides gras 
de coprab et n a une valeut statistique moyenne de 3. 

20' 5 J Melange de compose 1 * de -formule (I) selon la revendlcation 3, caracteriae' 

par le fait qu'll contlent pour 100 parties en poids : 36,6 parties ou R derive 
de l'acide laurique, 15,8 parties ou R derive de l'acide myristique et 47,6 par-' 
ties ou R derive des acides gras de coprah, et n a una valeur s£atlstique moyenne 
. de 3. 

25 6. Procgde* de preparation des compos da de formule : 

R -C0NH-CH 2 -CB^ -0-CH 2 -CH 2 -0-/ "CT^CHOH-Cn^ -0? n H Cl) 
caracteriae' .par le fait que. dans un premier stade on prepare un diglycolandde 
de formule : 

R - CONH - CB^ - C&2 - 0 - CHj - CH 2 - OH '. (II) 

30 en condensant sur la diglycolamine un acide gras de formule : 

R - COOH ' (III) ou un ester tngthylique ou e*thyiique d'un tel 
' acide gras et que, dens un second stade, on condense n molecules de glycidol sur 
le diglycolamlde de formule (II) en presence d'un catalyseur alcalin et a une 
temperature d 'environ 100-140°C ; dans les formule s ci-dessus : R et n ont lea 
35 significations indiqu£es dans la revendlcation 1. 

7. Proc€d£ selon la revendlcation 6, caracterise* par le fait que dans le 
premier stade oa effectue la condensation a .une temperature d 1 environ 190-195 °C. 

8. Proceed selon la revendication^J, caracterise* par le fait que dans le 
second stade on effectue la condensation du glycidol a une temperature d* environ 

40 120-140°C et de preference a environ 130*C. 

9. Composition cosmgtique, caracterisee par le fait qu'elle contlent au 
moins un composd de formule (1) en une proportion de 0,1 a 50%. 
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io. Composition selon la revendlcat'ion 9 , . caracterisee par le'falt qu'elle 

' sc presente sous la forme d* une. solution aqueuse, hydroalcoolique ou alcoolique, 
d ' une Emulsion , d 1 un. ge 1 , . d f one - solution 6 pais s le , d 1 une diaper b ion , d 1 one 
suspension, d'uu- aerosol. 
5 11. Composition de . shampooing pour cheveux, caracterisee par le fait 

qu'elle renferme un ou. plusieurs composes de formule (I) dans une proportion 
de 0,1 ft 30ft. 

i2. -Composition pour bain de mousse, caracterisee par le fait qu'elle. • 

renferme un ou plusieurs composes de formule (I) dans une proportion de 0,1 a 

10 

13; Composition selon I 1 une quelconque des revendications 9 ft 12, carac- 

terisee par le fait qu'en plus des composes de formule (I) elle renferme d'autres 
tensio-actifs non-ioniques,. catloniques, anioniques, ampboteres et/ou zwitte- 
rioniques, 

15 . 14. Composition selon 1 'une queloonque des revendications 9 a 13 , carac- 

terisee par le fait qu'elle contlent egalement des prodults ou adjuvants cosme- 
. tLques , par exemple des synergistes de mousse, des stabilisateurs.de mousse, des 
- surgraissants, des epaississ&nts, des adoucissants, des ant i sept iques, des con- 
servateurs, des germicides, des colorants, des par f urns. . 
20- 15. Composition cosmeti que selon les revendications 9 ft 14, caracterisee 

par le fait qu'elle contient egalement des agents propulseurs et" est condition- 
nee en bombe aerosol/ 



